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Prefacio

La Oficina Nacional de Normalizacién (NC), es el Organismo Nacional de Normalizacion
de la Republica de Cuba y representa al pais ante las organizaciones internacionales y
regionales de normalizacion.

La elaboracion de las Normas Cubanas y otros documentos normativos relacionados se
realiza generalmente a través de los Comités Técnicos de Normalizacién. Su aprobacion
es competencia de la Oficina Nacional de Normalizacion y se basa en las evidencias del
consenso.

Esta Norma Cubana:

e Ha sido elaborada por el NC/ CTN 97 de Sanidad vegetal, integrado por las siguientes
instituciones:

- Instituto de Investigaciones de Sanidad Vegetal (INISAV)

- Centro Nacional de Sanidad Vegetal (CNSV)

- Instituto de Investigaciones Fundamentales en Agricultura Tropical (INIFAT)
- Centro de Ingenieria e Investigaciones Quimicas ( ClIQ)

- Centro Nacional de Sanidad Agropecuaria (CENSA)

- Laboratorio Provincial de Sanidad Vegetal (LAPROSAV) en La Habana

- Instituto de Investigaciones en Fruticultura Tropical (IIFT)

- Instituto Nacional de Higiene y Epidemiologia( INHEM)

e Se elaboré tomando en cuenta todos los elementos aplicables de los documentos siguientes:

-Ricardo M. Métodos de analisis de residuos de plaguicidas, Primera edicion. Editorial CIDISAV,
La Habana. 2000. pp. 56 -58

-Directrices sobre buenas practicas en el analisis de residuos de plaguicidas. Codex Alimentarius.
CAC/GL 40-1993, rev.1-2003

e Sustituye a la NC 29-18: 1988 Plaguicidas. Metamidofos. Determinacion de residuos en
material vegetal
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PLAGUICIDAS —METAMIDOFOS— DETERMINACION DE RESIDUOS

1 Objeto

Esta norma establece el método de analisis para la determinacion del contenido de residuos de

metamidofos en material vegetal, excepto tabaco, por la técnica de cromatografia gaseosa.

El método se aplica al andlisis de muestras con residuos superiores a 0,05 mg/kg y posee una

eficiencia de un 80 %.

2 Referencias normativas

Los siguientes documentos de referencia son indispensables para la aplicacion de este

documento. Para las referencias fechadas soélo es aplicable la edicion citada, incluyendo cualquier

enmienda.

NC 70- 13: 1984 Agricultura. Sanidad vegetal. Términos, definiciones y simbolos.

NC 21-11: 1975 Productos quimicos. Clasificacion por calidades y definiciones.

NC 20-03:72 Productos quimicos clasificacién por calidad y definiciones

NC 21-05-72. Productos quimicos analiticos. Especificaciones.

3 Términos y definiciones

A los fines de este documento, se aplican los términos y definiciones establecidos en
NC 70- 13: 1984 y ademas los siguientes.

3.1 Muestra control. Es aquella de igual naturaleza que la muestra de andlisis, pero no ha sido
tratada con el plaguicida cuya sustancia activa se pretende analizar.

3.2 Recuperacion. Relacion entre la cantidad de sustancia activa determinada por analisis y la
afiadida previamente a una muestra control, expresada en por ciento.

4 Generalidades

4.1 Todos los analisis sefialados en esta norma se haran por duplicado.

4.2 Se emplearan en los analisis productos quimicos de calidad p.a. segin NC 20-03:72.
Productos quimicos clasificaciéon por calidad y definiciones y la NC 21-05-72. Productos quimicos

analiticos. Especificaciones.

4.3 Las pesadas de las muestras para la realizacién del andlisis, se haran con aproximaciéon de
0.1 g cuando la masa de las mismas se encuentre entre 25 g y 100 g.

5 Principio

El método se basa en la extraccidén del ingrediente active de la muestra mediante maceracion con
acetato de etilo en presencia del sulfato de sodio anhidro, seguida de la evaporacion del solvente.
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Se disuelve el extracto en acetona y se realiza la determinacién por cromatografia gaseosa con
detector termoidnico.

6 Reactivos y materiales

- Acetato de etilo p.a

- Sulfato de sodio anhidro p.a

- Silicona QF-I

- Reoplex 400

- Acetona p.a.

- Gas Chrom Q de 80 a 100 mallas

- Disolucién de referencia: Se pesa 0,1 g de un patrén analitico del insecticida y se disuelve
en 100 mL de acetato de etilo o acetona (1 000 pg/mL)

- Disolucién de trabajo. Se toma 2,5 mL de la disolucion de referencia y se disuelve en
100 mL de acetato de etilo o acetona ( 25 ug/mL)

- Disolucién de comparacion cromatografica. Se toma 1 mL de la disolucién de trabajo y se
disuelve en 10 mL de acetato de etilo o acetona ( 2.5 pg/mL)

7 Aparatos

- Balanza analitica con sensibilidad 0,001g.

- Balanza técnica con sensibilidad 0,1g.

- Licuadora de alta velocidad.

- Evaporador rotatorio con bafio de agua termostatado.
- Cromatdgrafo de gases con detector termoidnico.

- Embudo de gravedad.

- Baldn de evaporacion de 500 mL

- Microjeringuillas de 10 uL

8 Preparacién de la porcién de ensayo
Se toman (2 + 0,5) kg. de material congelado, se muele y finalmente se homogeneiza.

Paralelamente se procede tal como con la muestra de ensayo, con una muestra control no tratada
con el insecticida de masa (2 + 0,5) kg., se toman 50 g y se contamina con una cantidad conocida
de metamidofos (disolucion de trabajo) y se continGa con el procedimiento que se describe en los
apartados siguientes. Se desarrolla otra muestra control, sin contaminar con la disoluciéon de
trabajo, para establecer el valor de blanco.

9 Procedimiento
9.1 Extraccion

Cologue en una licuadora de alta velocidad 50 g de la muestra de material vegetal (100 g en caso
de muestras de alto contenido de agua), afiada 50 g de sulfato de sodio anhidro y 100 mL-150 mL
de acetato de etilo. Macere durante 3 min. Posteriormente, filtre por decantacion a través de
sulfato de sodio anhidro hacia un bal6on de 500 ml. Remacere la parte sélida con 100 mL del
solvente de extraccion. Reuna los filtrados y lave el sistema con 20 mL del propio solvente.
Concentre en un evaporador rotatorio a presion reducida y temperatura de 40°C hasta que quede
de 1 a 3 mL aproximadamente. Termine la evaporacion mediante una suave corriente de aire seco
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0 nitrégeno.
9.2 Determinacion

Disuelva el residuo del paso anterior en un volumen conocido de acetona e inyecte el extracto en
un cromatégrafo de gases dotado de un detector termoiénico y provisto de una columna de vidrio
de 1 m de longitud y 3 mm de diametro interno, empaquetada con 8% Reoplex 400 + 2% silicona
QF-l sobre Gas Chrom Q de 80 a 100 mallas; fije los parametros operacionales en los siguientes
valores:

- Temperatura del horno: 210 °C
- Temperatura del inyector: 220 °C
- Temperatura del detector: 240 °C

Gases: Nitrégeno 0,5 kg/cm?

Hidrégeno 0,85 kg/cm?
Aire 1,3 kg/cm?
10 Calculo

10.1 Método para los calculos. La concentracién del residuo de metamidofos en la muestra (Ry)
se determina mediante la siguiente expresion:

Rw = (V1x.C; X hy x D)/(V2x hy x W x.F) (mg kg )
Donde:
V; volumen inyectado de la disolucion de comparacion cromatogréfica (uL)
V, volumen inyectado del extracto de la muestra (uL)
h; altura del pico de la disolucién de comparacion cromatografica (mm)
h, altura del pico de la disolucion de la muestra (mm)
D volumen final de la dilucién de la muestra (mL)
C, concentracion de la disolucion de comparacion cromatogréfica (ng/ul)
W masa de la muestra vegetal tomada para el analisis (g)
F factor de recobrado unitario. Este factor se calcula afiadiendo una cantidad conocida de
metamidofos a una muestra control y analizandola mediante el procedimiento descrito. La

relacién entre la cantidad detectada en el analisis y la afiadida, indica la eficiencia del
procedimiento y se conoce como factor de recobrado unitario.
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10.2 Aproximacién de los resultados. Los resultados se aproximaran hasta la centésima.

11 Presicion y recuperacion

La repetibilidad del método es de 0,15 mg/kg

La recuperacion media es 80 %
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